









Analysis of Metal by Solid-Liquid Separation after Liquid-Liquid 
Extraction. -Spectrophotometric Determination of Nickel after 
Extraction of Its Complex with Molten Naphthalene-
Masatada SATAKE， Kunikazu YAMAMOTO， Yukio NAGAOSA 
(Received Oct. 14， 1975) 
α-benzi1dioxime reacts with nickel to form a insoluble stable red coloured 
complex over the pH range of 6.5-10.5. This complex is extracted into molten 
naphthalene at 90oC. The extracted mixture of complex and naphthalene is 
dissolved in dimethylformamide and the absorbance of the solution is measured 
at 406 nm against the reagent blank. Beer's law is obeyed for 4-60μg of nickel 
in 10 m.e of dimethylformamide solution. The molar absorptivity was ca1culated 
to be 9.0 x 103 1・mol-1・cm-l， the sensitivity 0.006μg of nickel per cm2 for the 
absorbance of 0.001 and the coefficient of variation 0.88% for ten determinations. 






















ムによるニッケノレ，パラジウムの定量， αー フリルジオ 成させる。熟成後ナフタレγ2.0gを加え， 900Cの
キシムによるニッケルの定量，サリチルアルドキシム 湯浴中でナフタレンを充分溶かしたのち，きわめて小




2. 実 験 後，この着色したナフタレン結晶を炉過し，純水で洗
2.1 装 置 浄し，ょく水切りしたのち，別の炉紙上に拡げて空気
乾燥する。乾燥後，ナフタレン結晶をジメチノレホルム〔吸光度の測定〕
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Fig. 1 Absorption spectra of α-benzi1・
dioxime and nickel complex in 
naphthalene-DMF solution 
Nickel : 29.4μg ; pH: 9.5; 
0.02%α-benzi1dioxime : 3.Om.s ; 
Wavelength : 406nm 
(1) Reagent blank， (2) Nickel 





1.0XlO-4M 硫酸ニッケル 5ms (ニッケルとして
29.4μgを含む)に 0.02%αーベンジノレジオキシム溶





図2に示すo これによると， 吸光度は pH5.0"'-'6.0 










2 Q 6 8 10 12 
pH 
Fig. 2 Effect of pH on absorbance 
Nickel 29.4μg 0.02%α-benzil・
dioxime: 3.0ms ; 
Naphthalene : 2.0g ; 1乱1buffer 
solution : 2.0ms ; 
Wavelength : 406nm 
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Fig. 3 Effect of addition of reagent on 
absorbance 
Nickel : 29.4μg ; pH: 9.5; 
Naphthalene: 2.0g 
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Fig. 4 Effect of addition of naphthalene 
on absorbance 
Nickel : 29.4μg; 
0.02%α-benzi1dioxime : 3.0ms ; 
pH : 9.5 ; Wavelength : 406nm 












によると pH10.0の 1Mアンモニア緩衝溶液 0.2-
4.0m.eではほとんど一定の吸光度を示すことがわか
るO 本実験では pH9.5の 1Mアンモニア緩衝溶液
の添加量を 2.0m.eとした。
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Fig. 5 Effect of buffer solution on 
absorbance 
Nickel: 29.4μg ; Naphthalene: 
2.0g; 
pH: 9.5 Solvent Dimethyl-
formamide 









Table 1 Effect of standing time 








Nickel : 29.4μg， pH : 9.5， Naphthalene : 
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Fig. 6 Calibration curve for nickel 
0.02%α-benzi1dioxime : 3.0m.e ; 
pH : 9.5 ; Naphthalene : 2.0g ; 
Wavelength : 406nm ; 
1M buffer solution : 2.0m.e 




Table 2 Effect of diverse alkali salt 
Alka1i salt Added as sa1t Absorbance (mg) (406nm) 
0.457 
NaCl 50 0.451 
1- 100 0.446 
Naa80a 50 0.460 
1- 100 0.455 
Naa 804 50 0.446 
1- 100 0.464 
Naa Ca 04 50 0.461 
ク 100 0.459 
Na-tartrate ・2HaO 50 0.447 。 100 0.459 
NaF 50 0.455 
1- 100 0.471 
Na-citrate ・2HaO 50 0.456 
1- 100 0.452 
K8CN 50 0.457 
1- 100 0.434 
KN03 50 0.454 
1- 100 0.462 
EDTA 50 0.214 
1- 100 0.009 
Ni : 29.4μg， pH: 9.5， 











Table 3 Effect of diverse metal salts 
Metal Ad~~~ as Added as Absorbance salt metal (μg) 
0.457 
Pb Pb(N03)a 156 0.506 
1- タ 312 0.575 
Cu CuS045Ha 0 100 0.485 
1- タ 200 0.614 
Co Co(No3)a 6Ha 0 56 0.570 
1- 1- 112 0.403 
Zn ZnS04 113 0.460 
タ タ 226 0.458 
Mn MnCb 109 0.458 
1- 1- 218 0.463 
Al Al・alum 14 0.452 
1- 。 28 0.452 
Fe Fe-alum 35 0.448 
w Naa W04 157 0.458 
Mg MgCla6HaO 30 0.460 
Cr CrC1a 106 0.467 
Ni : 29.4μg， pH:9.5， 
0.02%α・benzildioxime:3.0m.e 
4.結雷
ニッケル--a-ベンジノレジオキシム錯体を融解したナ
フタレンに抽出し，これをジメチルホルムアミドにと
かして，吸光光度、法によりニッケノレ CH)を定量ずる
場合の基礎的諸条件について検討したところ，次の結
論をえたしすなわち，測定波長 406nm，溶液約30m.e
に対して 0.02%αーベンジノレジオキシム溶液の添加量
3.0mι ナフタレン添加量2.0g，溶液の pHは6.5-
10.5であった。この方法によると. 4-60μgの範囲
のニッケル量に対してきわめて正確に定量できた。
